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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
AFM             Mikroskop na atomsko silo (angl. Atomic force microscopy) 
APTES (3-Aminopropil)trietoksisilan 
APTMS (3-Aminopropil)trimetoksisilan 
BMI     4,4'-Bismaleimidodifenilmetan 
DA         Diels-Alder reakcija retro-DA 
DMF    N,N-Dimetilformamid 
DNK    Deoksiribonukleinska kislina 
FTIR    Metoda infrardeče spektroskopije s Fourierjevo transformacijo 
              (angl. Fourier Transform Infrared Spectroscopy) 
SAM      Samourejajoče monoplasti (angl. Self-assembled monolayer) 
SEM      Vrstična elektronska mikroskopija (angl. Scanning Electron Microscopy) 
Mili Q  18.2 MΩ-cm deionizirana voda 





IZBOLJŠAVA HOMOGENOSTI NANOSOV FILMA NA STEKLENE 
POVRŠINE 
Povzetek: V tem magistrskem delu sem se ukvarjal z izboljšavo homogenosti filma na 
steklenih površinah. Raziskovalno delo te magistrske naloge sloni na funkcionalizaciji 
steklene površine z ustreznimi funkcionalnimi skupinami, preko katerih bo mogoče vršiti 
Diels-Alder reakcijo. Osnovni reakcijski mehanizem predvideva zamreženje furanskih in 
maleimidnih skupin polimera, produkt katerih je stabilen šestčlenski obroč. Največjo 
težavo mi je predstavljalo doseganje homogenosti nanosa filma, čeprav v literaturi 
posebnega poudarka na tem ni bilo zaslediti. V literaturi je bilo mogoče zaslediti 
predpostavko o homogenem nanosu, medtem ko je eksperimentalno to slabše 
predstavljeno. 
Za tehniko nanosa sem izbral potapljanje v raztopino (angl. dip-coating). Stekla sem 
predhodno očistil s segrevanjem v peči, kjer sem se znebil vseh organskih onesnaževal, 
ki so bila predhodno prisotna na steklu. Po določenem času je sledilo namakanje stekel v 
raztopini klorovodikove kisline, segrete na temperaturo vrelišča, s katero sem tvoril novo 
oksidno plast z veliko silanolnimi skupinami. 
V prvi stopnji nanosa filma sem se ukvarjal z aminsko funkcionalizacijo krovnega stekla, 
kjer poteka reakcija med hidroksilnimi skupinami substrata in reaktivnimi skupinami 
silana. Kot posledica takih reakcij nastane vez Si-O-Si. Odločil sem se, da bom uporabljal 
dva različna aminosilana. Prvi aminosilan je bil 3-aminopropiltrietoksisilan (APTES), 
drugi pa 3-aminopropiltrimetoksisilan (APTMS). V tem magistrskem delu sem se 
osredotočil na primerjavo različnih koncentracij APTMS in APTES. Glavni cilj je bil 
doseči homogen nanos filma in to eksperimentalno ovrednotiti. Po doseženem 
homogenem nanosu filma oziroma aminski funkcionalizaciji sem izvedel še maleimidno 
funkcionalizacijo in Diels-Alder reakcijo s furanom. Za topilo pri aminski 
funkcionalizaciji sem se odločil uporabljati raztopino etanola in vode. 
Uspešnost kemijsko vezanega organosilana na objektnih steklih sem preveril s 
fluorescenčno spektroskopijo, saj se z metodo infrardeče spektroskopije s Fourierjevo 
transformacijo ni dalo zagotovo potrditi uspešnosti funkcionalizacije. To je verjetno 
posledica debelosti stekla in zelo tankega premaza. Skladno s tem sem se odločil, da 
objektna stekla zamenjam za krovna, ki so tanjša, in jih potem uspešno analiziral s FTIR. 
Po nanosih sem površino analiziral tudi z vrstičnim elektronskim mikroskopom (SEM). 
Ključne besede: APTMS, APTES, steklo, homogen nanos, Diels-Alder 
 
 
THE IMPROVEMENT OF FILM HOMOGENEITY ON THE GLASS SURFACE 
Abstract:  
In this master's thesis, the focus was on improving the homogeneity of the film on glass 
surfaces. The research work was based on the functionalization of the glass surface with 
appropriate functional groups through which it shall be possible to perform the Diels-
Alder reaction. The basic reaction mechanism involves the crosslinking of furan and 
maleimide functional groups in a stable six-membered ring. The biggest problem was in 
achieving the homogeneity of the film since there was no specific emphasis in the 
literature regarding this aspect. In the contrary, the assumption of a homogeneous coating 
was found, while experimentally the homogeneity was not sufficiently presented. 
The glass was cleaned by heating it in a furnace in which case all originally presented 
organic pollutants were removed. After a while, the glass was soaked in a hydrochloric 
acid solution heated to the boiling point, which formed a new oxide layer with many 
silanol groups. 
In the first stage of the film application, amine functionalization of glass, where the 
reaction takes place between the hydroxyl groups of the substrate and the reactive groups 
of the silane, was performed. As a result, a Si-O-Si bond was formed. Two different 
aminosilanes were chosen. The first aminosilane was 3-aminopropyltriethoxysilane 
(APTES) and the second was 3-aminopropyltrimethoxysilane (APTMS). The comparison 
of different concentrations of APTMS and APTES on the glass functionalization was 
studied. The main objective was to achieve and experimentally evaluate a homogeneous 
film deposition. After the homogeneous application of the film, maleimide 
functionalization and Diels-Alder reaction with furan was carried out. The solution of 
ethanol and water was used for the amine functionalization solvent. 
Successfulness of the chemically bound organosilane on the slides was verified by 
fluorescence spectroscopy, as the Fourier transform method could not confirm successful 
functionalization. This is probably due to the thickness of the glass and the very thin 
coating. That is why the swap for thinner slides was made which were then successfully 
analyzed with FTIR. After application, the surface was also analyzed by scanning electron 
microscope (SEM). 







1 Pregled literature 
1.1 Premazi 
 
Če pogledamo okoli sebe, lahko vidimo, da so premazi povsod okoli nas. V hiši ali 
stanovanju so premazi na stenah, hladilniku, omarah in pohištvu. Manj očitni so premazi 
na žicah elektromotorjev, tiskanih vezjih v televizijskih sprejemnikov in kompaktnih 
diskih. Na prostem so premazi na vaši hiši in na vašem avtomobilu kot tudi znotraj vašega 
avtomobila, pod pokrovom motorja. Če pijete pivo ali brezalkoholne pijače, so premazi 
na notranji in zunanji strani pločevink. Funkcionalne in dekorativne zahteve premazov 
obsegajo širok spekter. Izraz premaz se uporablja za opis spojine (po navadi, tekočine), 
ki se nanese na substrat, ki rezultira v nastanku suhega filma na substratu. Premaze lahko 
ločimo na organske ali anorganske, čeprav se v večini primerov prekrivajo. Na primer, 
številni premazi so sestavljeni iz anorganskih pigmentnih delcev, dispergiranih v organski 
matrici (vezivu). [1]  
Premaz je lahko sestavljen iz matrice, hlapnih komponent, aditivov in pigmentov. Lahko 
so prisotne vse komponente lahko pa tudi samo dve. Na sliki 1 je prikazana 
poenostavljena sestava premaza. 
 
 
Slika 1 – Sestava premaza 
 
1.1.1 Organski premazi 
 
Organske premaze lahko običajno definiramo kot spojine, ki vsebujejo ogljikove vezi, v 





kisik ali dušik). Organski premazi so skoraj vedno pregradni premazi. To pomeni, da 
zagotavljajo zaščito pred vplivi iz okolja, tako da tvorijo pregrado med substratom in 
atmosfero. So trajni zaščitni premazi, ki se nanašajo na substrat za dekorativne ali posebne 
tehnične lastnosti. Glavna komponenta odgovorna za ustvarjanje filma, ki se dobro 




Na sliki 2 je prikazana splošna struktura organosilanov. Sestavljeni so iz silicijevega 
atoma, na katerega so vezane različne komponente. Organski del molekule običajno 
predstavlja alkilna veriga ali aromatski obroč (na sliki je prikazana alkilna veriga - 
(CH2)n) na katerega je vezana funkcionalna skupina – R. Ostali del molekule predstavljajo 
silanske reaktivne skupine - X, vezane neposredno na silicijev atom. Silanske reaktivne 
skupine so lahko: [3] 
a) Vodikovi atomi – (silicijevi hidridi) 
b) Atomi halogenov – največkrat klor (klorosilani) 
c) Hidroksi skupina – OH (siloksani) 
d) Alkoksi skupina – največkrat metilni ali etilni eter (metoksi oz. etoksi silani) 
 






Organski del molekule organosilanov ima lahko nase vezane različne funkcionalne 
skupine. Pred aplikacijo moramo vedeti, za kakšno aplikacijo bo ta premaz služil ter na 
podlagi tega izbrati ustrezen organosilan. Med organosilani za modifikacijo površin se 
najpogosteje uporabljajo aminosilani, saj aminska skupina omogoča širok spekter 
uporabe in celo vrsto nadaljnjih modifikacij. 
Modifikacija površine z alkilsilani je ena izmed najpogosteje uporabljenih metod za 
pripravo monoslojev na oksidih. Reakcije organosilanov z OH skupinami na površinah, 
so našle uporabo v zelo različnih območjih. Glavna prednost uporabe silanov za tvorbo 
enoslojne plasti na oksidnih površinah je hitra tvorba kovalentne vezi med substratom in 
silanom. Ta kovalentna vez stabilizira monosloj in omogoča tudi enostavno nadaljnjo 
kemijsko modifikacijo brez ogrožanja celovitosti monosloja. Lastnosti takih filmov 
(kemijska sestava, debelina, orientacija, …) so bile podrobno raziskane na širokem 
območju površin, kot so silicijev dioksid, aluminijev oksid in cinkov oksid. Odlični 
substrati za modifikacijo so površine, ki vsebujejo skupine površin Si-OH.[4] 
 
1.1.3 Samourejajoče monoplasti (SAM) 
 
Samourejajoče monoplasti (SAM) lahko generalno opišemo kot spontano formacijo 
kompleksnih struktur iz predhodno oblikovanih gradnikov na substratu. Vezava SAM na 
substrat poteka spontano in je rezultat naključnega gibanja molekul v okolici in njihovih 
anfinitet v glavi molekule. Na aktivno mesto substrata se kemisorbira glava 
samourejajoče molekule.[5] 
SAM lahko razdelimo na tri dele: 
• Glava (SiX3) - tvori kemijsko vez z atomi na površju substrata (eksotermno:       
∼40–45 kcal/mol ali ∼1.7 eV) kar omogoča vezavo molekul na substrat. 
• Alkilna veriga ((CH2)n) - van der Waalsove interakcije (eksotermno: <10 kcal/mol 
ali <0,4 eV) pomagajo pri oblikovanju urejene molekularne strukture. 
• Rep (R) - to je terminalna skupina, kjer lahko izberemo različne funkcionalne 







Slika 3 – Struktura samourejajočih monoplasti. 
SAM lahko zasledimo tudi v naravi kot nastajanje membran iz lipidnih molekul (lipidni 




Aminosilani se že dalj časa uporabljajo za modifikacijo različnih površin (silicij, aluminij, 
titan), saj omogočajo adhezijo med anorganskimi materiali in organskimi molekulami. 
Površine, modificirane z aminosilani, so uporabne na različnih področjih. Pomembne so 
v kromatografiji, uporabne v biosenzoriki (vezava DNA in proteinov), v medicini, za 
vezavo kovinskih nanodelcev, v senzoriki za detekcijo specifičnih plinov in eksplozivov 
[2]. Primeri aminosilanov: 
• APTES - (3-Aminopropil)trietoksisilan 
• APTMS - (3-Aminopropil)trimetoksisilan 
• APDEMS - (3-Aminopropil)dietoksimetilsilan 








1.1.5 Vrste nanosov aminosilanov 
 
Za modifikacijo površine s silani lahko uporabimo dva pristopa:  
• reakcije v raztopini, kjer substrat pomakamo v raztopino (angl. dip-coating) in 
• reakcije parni fazi, kjer substrat postavimo v parno fazo (angl. vapour deposition).  
Za reakcije v fazi raztopine pri sobni temperaturi so kritični dejavniki viskoznost in 
polarnost topila ter količina vode v tekočem mediju za hidrolizo molekul silana. Za 
modifikacijo parne faze je površina običajno izpostavljena silanu več ur ali dni pri 
povišanih temperaturah (50–120 °C). Bolj gosti monosloji se tvorijo v pogojih parne faze. 
Kljub obsežnim raziskavam, ki so bile posvečene temu področju, je še vedno težko doseči 
enotne silanske monosloje. [4] 
 
1.1.6 Mehanizem vezave aminosilanov na substrat 
 
Pregled literature vodi do naslednjega tristopenjskega mehanizma za tvorbo monoslojev 
iz silanov tipa R-Si-X3. V prvem koraku se organosilani hidrolizirajo z vodnimi 
molekulami, ki so že adsorbirane na površini substrata, da se ustvari ustrezen 
hidroksisilan (tipično R-Si-(OH)3). V drugem koraku poteka obsežno stransko urejanje. 
Ti hidroksisilani so vezani na površino substrata, vendar se še vedno lahko premikajo 
bočno po površini. Tako vezavo poganjajo privlačne sile, kot so van der Waalsove sile 
med visečimi ogljikovodičnimi verigami ter pojav vodikovih vezi. V tretjem koraku pride 
do kondenzacije med Si-OH skupinami, da nastanejo Si-O-Si vezi. Kondenzacija ne 
poteka samo s površinskimi OH skupinami, ampak tudi s sosednjimi silanolnimi 
skupinami. Vse korake lahko vidimo na sliki 4. Na ta način se oblikuje zamreženo 






Slika 4 – Tristopenjski mehanizem vezave silanov na silicijev substrat oz. silanizacija. 
 
1.1.7 Vplivi na homogenost plasti 
 
1.1.7.1 Vpliv čiščenja površine stekla 
 
Temeljito čiščenje substrata je predpogoj za pridobitev čistega oksidnega sloja z visoko 
gostoto silanolnih skupin (Si-OH) na površini. Te silanolne skupine, ki zagotavljajo 
visoko hidrofilno površino, se uporabijo kot mesta za sidranje za reakcije silanizacije.[6] 
Velikokrat so nepravilnosti v adsorbiranih organskih plasteh povezane z napakami, ki so 
na površini substrata prisotne že pred nanosom. Komercialno dostopne silicijeve rezine 





spontano tvori na zraku. Zaradi onesnaženosti zraka se med rastjo oksidnih plasti na 
površini tvorijo nepravilnosti. Za zagotovitev čim bolj homogeno modificirane površine 
je torej smiselno površino pred modifikacijo očistiti. Kot je že omenjeno, za uspešno 
silanizacijo potrebujemo s hidroksilnimi skupinami funkcionalizirano površino substrata, 
saj le tako pride do tvorbe siloksanskih vezi (Si-O-Sisubstrat). Najbolje je torej odstraniti 
naravno oksidno plast in se tako v celoti znebiti nečistoč, ki bi lahko motile proces 
silanizacije, ter na površini tvoriti novo, čisto, tanko oksidno plast z veliko gostoto 
hidroksilnih skupin.[3] 
Pogosto se za čiščenje steklene površine uporablja jedkanje z raztopinami različnih kislin 
(fluorovodikova kislina, dušikova kislina, klorovodikova kislina, žveplova kislina). 
Najpogosteje se uporablja tako imenovana raztopina piranha, ki je sestavljena iz 
koncentrirane žveplove kisline in vodikovega peroksida (3 : 1 = H2SO4 : H2O2). Pogosto 
se uporablja tudi raztopino fluorovodikove kisline (HF : H2O = 1 : 1). Pri obeh postopkih 
se znebimo organskih onesnaženj na steklu in hkrati tvorimo novo oksidno plast z veliko 
silanolnimi skupinami.[14] 
Druga možnost za čiščenje steklene površine je, da stekla kalciniramo pri 450 °C v peči 
in s tem odstranimo vsa organska onesnaženja. Pri takem postopku moramo poskrbeti še 
za regeneracijo površinskih silanolnih skupin. To izvedemo tako, da stekla potopimo v  
vrelo 10% vodno raztopino klorovodikove kisline. Po določenem času stekla speremo z 
destilirano vodo za popolno odstranitev Cl-.[15] 
 
1.1.7.2 Vpliv koncentracije aminosilanov 
 
Raziskave so pokazale, da je voda lahko primeren medij za nastanek SAM hidrofilnih 
aminosilanov. Ta pristop je zelo zanimiv za konstrukcijo (bio) funkcionaliziranih površin, 
ki zahtevajo uporabo vodnih medijev. Ugotovljeno je bilo, da so najboljši pogoji za 
homogeno rast SAM nizke koncentracije aminosilana in nizke temperature oziroma sobna 
temperatura. [16, 17] Pri višjih koncentracijah aminosilana v zmesi lahko pride do tvorbe 
debelih nehomogenih plasti. To je lahko posledica predhodne in horizontalne 








Slika 5 – Primer nehomogenega nanosa aminosilana na steklen substrat. 
 
1.1.7.3 Vpliv vode in pH-ja 
 
Etoksisilani so praktično nereaktivni na OH skupine pri substratu brez predhodne 
hidrolize. Metilsilani so bolj reaktivni, vendar reagirajo le zelo počasi pri sobni 
temperaturi. Zaradi tega v reakcijsko mešanico dodamo od 5 %–10 % vode, da 
zagotovimo predhodno hidrolizo aminosilana. [19]  
Preučiti je bilo treba tudi odvisnost reakcij hidrolize in kondenzacije tipičnega silana. 
Ugotovitve kažejo, da so v kislih ali bazičnih pogojih hitrosti obeh reakcij hidrolize in 
kondenzacije visoke, medtem ko so pri ali blizu nevtralnega pH počasne (slika 6). Čeprav 
so kisline in baze katalizatorji za hidrolizo in kondenzacijo silanov, imata ta dva procesa 
različne odvisnosti od pH. Ko so reakcije katalizirane z OH–, dajejo prednost kondenzaciji 
s hitrim geliranjem. Nasprotno, ko so reakcije H+ katalizirane, se daje prednost hidrolizi 
s počasnim geliranjem. Hidroliza in kondenzacija bosta potekali istočasno, razen če je 
ena od njih omejena pod določenimi pogoji. Na primer, preprečevanje obarjanja ali 






Slika 6 – Hitrosti kondenzacije in hidrolize v odvisnosti od pH-ja. 
 
1.1.7.4 Vpliv časa in temperature 
 
Čas nanosa je v največji meri odvisen od koncentracije aminosilanov v raztopini in ga je 
izmed vseh parametrov najlažje kontrolirati. Nižje kot so koncentracije aminosilanov, 
manj je molekul v raztopini in daljši je čas potreben za tvorbo enako debelih plasti. Pri 
modifikaciji je potrebno izbrati optimalne pogoje, ki omogočajo nastanek homogene 
plasti v sprejemljivem času. Na splošno s podaljševanjem reakcijskega časa, narašča 
debelina plasti (odvisno tudi od strukture aminosilanskih molekul).[3] 
Količina nanosa je precej odvisna tudi od temperature reakcijske zmesi. Pri višjih 
temperaturah se poveča mobilnosti molekul v raztopini in nanosi na površino so hitrejši. 
Površinsko občutljive analizne tehnike potrjujejo, da so plasti pripravljene pri višji 
temperaturi bolj homogene. Dokazano je, da so takšne aminosilanske plasti v vodnem 
mediju bolj stabilne, kar je pomembno za bioaplikativne namene. Ob enaki količini 
nanosa so plasti tanjše, aminosilanske molekule so gosteje pakirane in Si-O-Si vezi med 
























1.1.7.5 Vpliv obdelave površine po nanosu 
 
Na morfologijo aminosilanskega filma lahko vplivamo z obdelavo površine po nanosu na 
substrat. Ena izmed takih tehnik je spiranje površine substrata. Substrat dobro speremo s 
polarnim topilom in se tako znebimo večine odvečnih fizisorbiranih aminosilanskih 
molekul. Taka polarna topila (voda, alkoholi) povzročijo razpad vodikovih vezi in s tem 
odstranitev šibko vezanih molekul s površine. [24] 
Številne študije so pokazale, da se lahko nastanek aminosilanskega filma pospeši z 
gretjem modificirane površine po nanosu. Posledica povišane temperature (50 °C–250 
°C) je tudi zmanjšanje debeline filma, saj pri utrjevanju dobi gostejši film, ki je posledica 
kondenzacije prostih silanolnih skupin in nastanek siloksanskih povezav med molekulami 
ter med molekulami in površino substrata. [18] 
 
Vse vplive, ki so omenjeni zgoraj, sem preučil, da bi dobil kar najbolj homogen film 
aminosilana. To bi mi dalo idealne pogoje za kasnejšo maleimidno in furansko 
funkcionalizacijo. Cilj takega premaza je zmožnost samoceljenja. Tak premaz spada pod 
neavtonomne sisteme, ki za samoceljenje potrebujejo nek zunanji dražljaj kot so toplota, 
svetloba, elektrika in magnetizem. V mojem primeru bi premaz po uspešni 












Samoceljenje (angl. Self-healing) je opredeljeno kot sposobnost materiala, da samodejno 
in samostojno popravi škodo brez kakršnih koli zunanjih posegov. Biološki materiali so 
evolucijsko optimizirani funkcionalni sistemi. Ena od njihovih izjemnih lastnosti je 
sposobnost samoceljenja in regeneracije delovanja po poškodbi zaradi zunanjih 
mehanskih obremenitev. V naravi lahko samoceljenje poteka bodisi na ravni posameznih 
molekul (npr. popravilo DNK) ali na makroskopski ravni: združevanje zlomljenih kosti, 
zaprtje in zdravljenje poškodb krvnih žil. Ti procesi so zelo znani, celo samoumevni (npr. 
celjenje majhnega ureznine na prstu) toda umetni materiali običajno nimajo te zdravilne 
sposobnosti. Namesto tega so bili vsi obstoječi inženirski materiali, ki so jih razvili in se 
še vedno razvijajo na podlagi paradigme preprečevanja škode in ne koncepta 
obvladovanja škode. Vendar pa je nesporno, da bi materiali za samoceljenje nudili 
ogromne možnosti, zlasti za aplikacije, kjer je pomembna dolgoročna zanesljivost na 
slabo dostopnih območjih. Poleg tega bi bilo samoceljenje idealno za aplikacije, ki so 
nagnjene k poškodbam, kot so površinski premazi. Z vidika znanosti o materialih so 
materiali z zmožnostjo samoceljenja polimeri, kovine, keramika in njihovi kompoziti, ki 
imajo, kadar so poškodovani s toplotnimi, mehanskimi, balističnimi ali drugimi sredstvi, 
sposobnost obnavljanja materiala do prvotnih lastnosti materiala. [7, 8] 
 
Materiali se lahko zacelijo večkrat ali pa samo enkrat. To je odvisno od aplikacije 
materiala. Na sliki 7 pri materialu, prikazanem na grafu A, lahko vidimo, da se je zacelil 
samo enkrat. Po celjenju poškodbe se pojavi nastanek novih poškodb, ki vodijo do 
končnega zloma. Material, prikazan na grafu B, se je sposoben zaceliti večkrat. Poškodba 
je delno odstranjena v vsakem ciklu, vendar po nekaj ciklih celjenja materialu zmanjka  
učinka samoceljenja in pride do katastrofalne napake, čeprav po precej daljšem času kot 
pri materialu na grafu A. Tak material ima še zmeraj končno življenjsko dobo. Material 
na grafu C je že blizu idealnega materiala z zmožnostjo samoceljenja. Poškodbe se 
večkrat zacelijo in ne pride do katastrofalne napake v materialu. Tak material ima 









   
 













1.2.1 Vrste samoceljenja 
 
Na splošno lahko polimere, ki imajo zmožnost samoceljenja, razvrstimo v dve kategoriji.  
• Avtonomni sistemi 
• Neavtonomni sistemi 
Avtonomni sistemi uporabljajo za samoceljenje snovi, ki so ujete ali zaprte v votla vlakna, 
mikrosfere in druge posode. Prelomi in razpoke polimerov povzročajo sproščanje teh 
snovi, ki so odgovorne za samoceljenje. Avtonomni sistemi običajno lahko izvajajo 
proces samoceljenja le enkrat na istem mestu zaradi porabe snovi, ki sprožijo reakcijo 
samoceljenja. Ta problem se lahko premaga z izgradnjo mikrovaskularnih mrež v 
polimerni matrici, ki so sposobne večkrat zagotoviti snovi za samoceljeje. 
 
 
Slika 8 – a) Samoceljenje z mikrosferami. b) Samoceljenje z mikrovaskularnimi mrežami. 
c) Za samoceljenje takega materiala potrebujemo nek zunanji dražljaj (npr.: toplota). 
Samoceljenje poteka preko termično reverzibilnih reakcij, vodikovih vezi, molekularne 
difuzije. [28] 
Neavtonomni sistemi pa za samoceljenje potrebujejo nek zunanji dražljaj kot so toplota, 
svetloba, elektrika in magnetizem. Ti dražljaji povzročijo kemično reakcijo samoceljenja. 
Termična obdelava je primeren in učinkovit postopek za obdelavo polimerov s širokim 
razponom velikosti vzorcev in trajanjem obdelave. Posledično so termično povzročene 
reverzibilne reakcije privlačne za izgradnjo toplotno odzivnih polimerov z zmožnostjo 
samoceljenja. Sem spada tudi Diels-Alder (DA) kemija, ki je ena najbolj raziskanih 





1.2.2 Diels-Alder reakcija 
 
Diels-Alder reakcijo sta odkrila profesor Otto Diels in njegov študent Kurt Alder, in sta 
bila za to odkritje leta 1950 nagrajena z Nobelovo nagrado. Veliko termično reverzibilnih 
polimerov je narejenih z uporabo reakcij Diels-Alder (DA). Reakcija DA je [4+2] 
cikloadicija me elektron bogatim dienom in elektron revnim dienofilom (ali obratno), ki 
povzroči nastanek stabilnega adukta cikloheksana (slika 6). Za oblikovanje takega 
reverzibilnega sistema se lahko uporabi številne spojine, vendar največ obljubljajo 
derivati furana in maleimida. Poleg tega je reakcija DA termično reverzibilna, kar 
omogoča oblikovanje novih polimerov z zmožnostjo samoceljenja. Po termični obdelavi 
DA adukt podvržemo obratni reakciji (retro-DA), pri čemer prekinemo predhodno 
oblikovane kovalentne vezi. Hlajenje do nižjih temperatur omogoča, da se cikloadicija 
ponovi in se tako ponovno oblikujejo kovalentne vezi.[12] 
 
 
Slika 9 – Mehanizem Diels-Alder/retro Diels-Alder rekcije. 
 
1.2.3 Sistem reakcij Diels-Alder na osnovi furan-maleimid 
 
Prvi polimer z zmožnostjo samoceljenja na osnovi termoreverzibilne reakcije DA so 
opisali Wudl in sodelavci. Njihov sistem (slika 10) je temeljil na cikloadiciji 
multifuranskega monomera, ki vsebuje štiri furanske skupine (4F) in multimaleimidni 
monomer, sestavljen iz treh maleimidnih funkcionalnosti (3M). Nastala kovalentno 
zamrežena mreža (3M4F) je pokazala reverzibilnost po segrevanju na 150 °C za 15 minut, 
kar je privedlo do cepitve okoli 25 % DA adukta (retro-DA). Po ohlajanju na 80 °C in 





tega posebnega obnašanja so bili izvedeni eksperimenti s samoceljenjem z razrezom 
vzorca na dva dela. Po poškodbi so obe razrezani površini postavili tesno skupaj in jih 
segreli na 150 °C, da bi omogočili retro-DA reakcijo. Po tem so vzorec ohladili na sobno 
temperaturo. Obnovitev mehanske integritete po zaceljeni površini je bila proučena z 
vrstičnim elektronskim mikroskopom, ki je pokazala skoraj popolno okrevanje. Ugotovili 
so, da je povprečna učinkovitost samoceljenja približno 50 %.[12] 
 
 
Slika 10 - Shematski prikaz reakcije monomerov ki vsebuje štiri furanske skupine (4F) 
in tri maleimidne funkcionalnosti (3M). 
1.2.4 Samoceljenje na površinah 
 
V literaturi lahko zasledimo nekaj primerov premazov, kjer so raziskovalci uspešno in 
neuspešno opravljali raziskave na področju premazov, ki vključujejo DA reakcijo. Taki 
premazi za samoceljenje potrebujejo nek zunanji dražljaj, največkrat je to povišana 
temperatura. Zanimiv primer lahko vidimo v članku, ki ga je pripravila Kötteritzsch J. s 
sodelavci [33]. V članku so se osredotočili na premaz, ki bi preko cikloadicij DA reakcije, 






Preiskavo vedenja kopolimera butil metakrilata so izvedli z uporabo AFM (slika 11). Film 
je bil nanešen z metodo rotirajočih diskov (angl. Spin-coating) z uporabo suhega 
tetrahidrofurana kot topila. Kot je prikazano na sliki 11a, je bilo mogoče dobiti ravno 
površino brez lukenj in le nekaj grbov. Polimerni film so zamrežili tako, da so stekla dali 
v peč za 5 ur pri 160 °C. Po zamrežitvi nastanejo majhne luknje, ki jih lahko povzroči 
izhlapevanje furana. Z AFM so v filmu naredili plitvo prasko globine približno 5 nm (glej 
sliko 11b). Premaz s prasko so nato dali v peč za 2 uri pri 170 °C. Praska je bila po eni 
uri še komaj vidna (slika 11c), po dveh urah pa je ne moremo več zaslediti (slika 11d). 
 
 
Slika 11 – AFM analiza uspešnega celjenja premaza na stekleni površini, kjer je bil za 
kopolimer uporabljen butil metakrilat. a) Premaz pred poškodbo, b) premaz po 






Da bi izboljšali lastnosti samoceljenja filma so za kopolimer uporabil lavril metakrilat. 
Ta kopilimer so uporabili zato, ker bi moral biti polimer z dolgimi stranskimi verigami 
bolj prožen in s tem omogočiti boljše odtekanje v praske. Tokrat so za opazovanje 
samoceljenja uporabili SEM, saj lahko s to metodo opazujemo tudi večje praske. 
Nezamrežen in viskozni polimer so na stekla nanesli z metodo rotirajočih diskov (slika 
12a). Stekla so nato postavili v peč za 48 ur pri 100 °C, da so sprožili zamreževanje. Po 
tem postopku je bil film trden in je imel gladko in ravno površino. Kasneje je bila s 
pomočjo votle igle ustvarjena praska (slika 12b). Stekla so nato postavili v peč za 1 in 3 
min pri 160 ° C. Po samo 1 minuti je bila praska le rahlo vidna (slika 12c), po 3 min pa 
praska ni bila več vidna (slika 12d). Površina je bila gladka kot na začetku. 
 
 
Slika 12 – SEM analiza uspešnega celjenja premaza na stekleni površini, kjer je bil za 
kopolimer uporabljen lavril metakrilat. a) Premaz pred poškodbo, b) premaz po 
















2 Namen dela 
Namen tega magistrskega dela je izboljšava homogenosti filma na steklenih površinah. 
Samoceljenje materialov se seli na površine materialov, ki deluje po principu 
reverzibilnih povezav, v konkretnem primeru Diels-Alderjeve reakcije. Raziskovalno 
delo te magistrske naloge sloni na funkcionalizaciji steklene površine z ustreznimi 
funkcionalnimi skupinami, preko katerih bo mogoče vršiti Diels-Alder reakcijo. Osnovni 
reakcijski mehanizem predvideva zamreženje furanskih in maleimidnih skupin polimera, 
produkt katerih je stabilen šestčlenski obroč. Največjo težavo predstavlja doseg 
homogenosti nanosa filma, čeprav v literaturi posebnega poudarka na tem ni zaslediti. V 
literaturi je mogoče zaslediti predpostavko o homogenem nanosu, medtem ko je 
eksperimentalno to slabše predstavljeno. 
Prva stopnja nanosa filma predvideva silanizacijo krovnega stekla, kjer poteka reakcija 
med hidroksilnimi skupinami substrata in reaktivnimi skupinami silana. Kot posledica 
takih reakcij nastane vez Si-O-Si. Že izbira organosilana je lahko ključnega pomena za 
nastanek homogenih filmov. Po pregledu literature sem se odločil, da bom uporabljal dva 
različna organosilana. Prvi organosilan je 3-aminopropiltrietoksisilan (APTES), drugi pa 
3-aminopropiltrimetoksisilan (APTMS). V tem magistrskem delu se bom osredotočil 
primerjavi različnih koncentracij APTMS in APTES. Glavni cilj tega magistrskega dela 
je doseči homogen nanos filma in to eksperimentalno ovrednotiti. Po uspešno doseženem 
homogenem nanosu filma oziroma silanizaciji bom izvedel še maleimidno 
funkcionalizacijo in Diels-Alder reakcijo s furanom. 
Postopek nanosa sem izbral na podlagi različnih člankov, poizkusov in vizualne ocene 
filma. Za tehniko nanosa sem tako izbral potapljanje v raztopino (angl. dip-coating). V 
literaturi sem opazil, da večina raziskovalcev steklo predhodno očisti v kislini (večinoma 
raztopina piranha). Tak postopek je nevaren, saj delamo z zelo korozivno raztopino. Na 
podlagi tega sem se odločil, da bom uporabil dvostopenjski način. Prva stopnja vsebuje 
segrevanje v peči kjer se znebimo vseh organskih onesnaževal, ki so bila predhodno 
prisotna na steklu. Druga stopnja pa vsebuje namakanje v raztopini klorovodikove kisline 
segrete na vrelišče, s katerim tvorimo novo oksidno plast z veliko silanolnimi skupinami. 
Izbor topila je tudi med ključnimi pomeni za nastanek homogenih filmov. Izbor 
napačnega topila lahko povzroči predhodno polimerizacijo v raztopini in s tem nastanek 





Površinske spremembe sem spremljal z metodo infrardeče spektroskopije s Fourierjevo 
transformacijo. S to metodo sem lahko preveril uspešnost kemijsko vezanega 
organosilana. Uspešnost kemijsko vezanega organosilana sem preveril tudi s 
fluorescenčno spektroskopijo. Površino po uspešnih nanosih pa sem analiziral z vrstičnim 








3 Materiali in metode        
3.1 Metode uporabljene za karakterizacijo 
 
3.1.1 Vrstična elektronska mikroskopija (SEM) 
 
Vrstični elektronski mikroskop na poljsko emisijo Zeiss ULTRA plus. 
Vrstični elektronski mikroskop uporablja fokusiran žarek visokoenergetskih elektronov 
za ustvarjanje različnih signalov na površini trdnih vzorcev. Signali, ki izhajajo iz 
interakcij vzorcev z elektroni, razkrivajo informacije o vzorcu, vključno z zunanjo 
morfologijo (teksturo), kemično sestavo in kristalno strukturo ter orientacijo materialov, 
ki sestavljajo vzorec. V večini aplikacij se podatki zberejo na izbranem območju površine 
vzorca in ustvari se dvodimenzionalna slika, ki potem prikazuje zgoraj omenjene 
lastnosti. Področja, ki segajo od približno 1 cm do 5 mikronov po širini, se lahko 
posnamejo v načinu skeniranja z uporabo običajnih tehnik SEM (povečava v razponu od 
20X do približno 30.000X, ločljivost 50 do 100 nm). SEM je sposoben izvajati tudi 
analize izbranih točk na vzorcu. Ta pristop je še posebej uporaben pri kvalitativno ali 
polkvantitativnem določanju kemičnih sestavin, kristalne strukture in kristalnih 
orientacij. Na sliki 13 lahko vidimo primer vrstičnega elektronskega mikroskopa. 
 
Slika 13 – Vrstični elektronski mikroskop. 




Pospešeni elektroni v SEM prenašajo znatne količine kinetične energije in ta energija se 
razprši kot množica signalov, ki jih proizvedejo interakcije med elektroni in vzorcem. 
Med te signale spadajo sekundarni elektroni (ki proizvajajo SEM slike), povratno sipani 
elektroni, difraktirani povratno sipani elektroni (ki se uporabljajo za določanje kristalnih 
struktur in orientacije mineralov), fotoni (značilni rentgenski žarki, ki se uporabljajo za 
elementarno analizo), vidna svetloba (katodoluminescenca) in toplota. Sekundarni 
elektroni in povratno sipani elektroni se običajno uporabijo za nastanek slik in sicer 
sekundarni elektroni so najbolj dragoceni za prikazovanje morfologije in topografije na 
vzorcih in povratno sipani elektroni so najbolj dragoceni za prikazovanje kontrastov v 
sestavi v večfaznih vzorcih. [20] 
 
3.1.2 Infrardeča spektroskopija s Fourierjevo transformacijo (FTIR) 
 
Infrardeča spektroskopija s Fourierjevo transformacijo, znana tudi kot FTIR analiza ali 
FTIR spektroskopija, je analitična tehnika za identifikacijo organskih, polimernih in v 
nekaterih primerih anorganskih materialov. Metoda analize FTIR uporablja infrardečo 
svetlobo za skeniranje testnih vzorcev in opazovanje kemijskih lastnosti. Instrument 
FTIR pošilja infrardeče sevanje okoli 10000 do 100 cm–1 skozi vzorec, pri čemer se nekaj 
sevanja absorbira in nekaj pa ga gre skozi vzorec. Absorbirano sevanje se pretvori v 
rotacijsko in/ali vibracijsko energijo s pomočjo molekul vzorca. Nastali signal na 
detektorju nato s Fourierjevo transformacijo (enačba 1) interferograma pretvorimo v 
spekter. Spekter, tipično od 4000 cm–1 do 400cm–1, predstavlja molekularni prstni odtis 
vzorca. [21] 
 
𝑓(̅𝜈) = ∫ 𝑓(𝑥)𝑒−2𝑖𝜋𝜈𝑥𝑑𝑥
𝑥
−𝑥
                                                               Enačba 1 
 
𝑓(𝑥) je signal izmerjen na detektorju in je funkcija pozicije ogledala 𝑥, 𝑓(̅𝜈) je spekter, 
ki je funkcija frekvence 𝜈. [22] 
Vsaka molekula ali kemična struktura bo ustvarila edinstven spektralni prstni odtis, zaradi 
česar je analiza FTIR odlično orodje za kemijsko identifikacijo. FTIR spektroskopija je 
uveljavljena tehnika za kontrolo kakovosti pri ocenjevanju industrijsko proizvedenega 




materiala in lahko pogosto služi kot prvi korak v procesu analize materialov. Sprememba 
značilnega vzorca absorpcijskih pasov jasno kaže na spremembo v sestavi materiala ali 
na prisotnost kontaminacije. Če se težave z izdelkom ugotovijo z vizualnim pregledom, 
se izvor navadno določi z mikroanalizo FTIR. Ta tehnika je uporabna za analizo kemijske 




Slika 14 - Shema delovanja interferometra, uporabljenega pri FTIR. 
Vsi eksperimenti so bili izvedeni na Bruker Alpha (Slika 15). 
 
Slika 15 – FTIR spektrometer. 




3.1.3 Fluorescenčna spektroskopija 
 
Fluorescenčna spektroskopija analizira fluorescenco molekule, ki temelji na njenih 
fluorescentnih lastnostih. Metoda uporablja žarek svetlobe, ki vzbudi elektrone v 
molekulah določenih spojin in povzroči, da ob prehodu v nižja energijska stanja oddajajo 
svetlobo. Taka svetloba je imenovana Luminescenca. [23] 
Luminiscenca je oddajanje svetlobe iz katere koli snovi, ko prehaja iz elektronsko 
vzbujenih stanj v nižja elektronska stanja. Luminiscenca je formalno razdeljena na dve 
kategoriji - fluorescenco in fosforescenco, odvisno od narave vzbujenega stanja. V 
vzbujenih singletnih stanjih je elektron v vzbujenem stanju v paru (z nasprotnim spinom) 
z drugim elektronom v ne vzbujenem stanju. Posledično je zaradi nasprotnega spina 
vrnitev v osnovno stanje hitra in se pojavi z oddajanjem fotona. Stopnje emisije 
fluorescence so običajno 108 s-1, zato je tipična življenjska doba fluorescence blizu 10 ns 
(10 x 10–9 s). [23] 
Fosforescenca je oddajanje svetlobe iz tripletnih vzbujenih stanj, pri čemer ima elektron 
v vzbujenem stanju enak spin kot elektron v ne vzbujenem stanju. Prehodi nazaj v ne 
vzbujeno stanje so prepovedani zaradi simetrije. Kot posledica so hitrosti emisij počasne 
(103 do 100 s-1), zato so življenjske dobe fosforescence navadno milisekunde do sekunde. 
Možne so tudi daljše življenjske dobe, kar je razvidno iz igračk, ki se svetijo v temi. Po 
izpostavljenosti svetlobi fosforescentne snovi svetijo nekaj minut, vzbujeni elektroni pa 
se počasi vrnejo v osnovno stanje. [23] 
 
Znanstveniki uporabljajo fluorescenčne spektrometre za vzbujanje molekul in merjenje 
njihovih emitiranih fluorescenc. Spektrometer emitira ultra vijolično ali vidno svetlobo s 
pomočjo fotonskega vira, kot je laser, ksenonske žarnice ali LED žarnice. Svetloba 
prehaja skozi eksitacijski monokromator, ki izbere določeno valovno dolžino, pogosto z 
uporabo difrakcijske rešetke. Difrakcijska rešetka je plošča iz stekla ali kovine, ki ustvarja 
spekter z difrakcijo in interferenco svetlobe. Svetloba, ki izstopa, izhaja pod točno 
določenim kotom to pa je odvisno od njene valovne dolžine. Spektrometer osredotoči 
monokromatsko valovno dolžino na vzorec ta pa nato oddaja valovno dolžino, ki potuje 
čez emisijski monokromator in nato do detektorja. Detektor je običajno nastavljen pod 
kotom 90 stopinj glede na svetlobni vir, da se prepreči kakršne koli motnje oddane 
vzbujevalne svetlobe. Računalniška programska oprema, povezana z detektorjem, ustvari 




spekter, grafični prikaz, ki prikazuje, katere valovne dolžine vzorec absorbira. Emisijski 




Slika 16 – Osnovni shematski prikaz spektrofluorometra. 
 
 
Vsi eksperimenti so bili izvedeni na Perkin Elmer luminescence spectrometer LS 50B. 
 
Slika 17 – Perkin Elmer luminescence spectrometer LS 50B.  






3.2.1 Laboratorijske kemikalije 
 
• APTMS oz. (3-Aminopropil)trimetoksisilan (Sigma-Aldrich): 
 
Slika 18 – Formula (3-Aminopropil)trimetoksisilana (Vir: http://molview.org) 
• APTES oz. (3-Aminopropil)trietoksisilan (Sigma-Aldrich): 
 
Slika 19 – Formula (3-Aminopropil)trietoksisilana (Vir: http://molview.org) 





• Dansil klorid (Sigma-Aldrich): 
 
Slika 20 – Formula dansil klorida (Vir: http://molview.org) 
• Toluen (Sigma-Aldrich): 
 
Slika 21 – Formula toluena (Vir: http://molview.org) 
• Furan (Sigma-Aldrich): 
 
 
Slika 22 – Formula toluena (Vir: http://molview.org) 




• Klorovodikaova kislina (Honeywell): 
 
Slika 23 – Formula klorovodikove kisline (Vir: http://molview.org) 
N,N-Dimetilformamid (Honeywell): 
 
Slika 24 – Formula N,N-Dimetilformamida (Vir: http://molview.org) 
• 4,4'-Bismaleimidodifenilmetan (TCI) 
 
Slika 25 – Formula 4,4'-Bismaleimidodifenilmetana (Vir: http://molview.org) 





• Absolutni etanol (Merck):  
 
Slika 26 – Formula etanola (Vir: http://molview.org) 
• 25% razopina amonijaka (Merck):  
 
Slika 27 – Formula raztopine amonijaka (Vir: http://molview.org) 
3.2.2 Laboratorijska oprema 
Tabela 1 – Uporabljena laboratorijska oprema. 
METODA LABORATORIJSKA OPREMA 
ČIŠČENJE STEKLA  
Peč za sintranje Aluminijasta folija (debela) 
Kuhanje stekla v raztopini Steklena čaša 
 Magnetno mešalo 
 Magnet  
 Pinceta 




FUNKCIONALIZACIJA STEKLA  
 Steklena čaša 
 Magnetno mešalo 
 Magnet 
 Pinceta  
 Peč 
NANOSI  
 Steklena čaša 
 ''Dip coater'' 
 Pinceta  
KARAKTERIZACIJA  
 
Infrardeča spektroskopija s fourierjevo 
transformacijo (FTIR) 
 Fluorescenčna spektroskopija 












4 Rezultati in razprava  
4.1 Potek eksperimentalnega dela 
 
Namen tega magistrskega dela je izboljšava homogenosti filma na steklene površine. Za 
stekleni površini sem se odločil uporabiti objekno steklo in krovno steklo. Obe stekli sta 
enostavni za uporabo, saj imata dovolj veliko specifično površino, na kateri lahko 
opazujemo nastanek filma. V mojem magisterskem delu sem se osredotočil na naslednje 
postopke: 
➢ Čiščenje stekel 
➢ Aminska funkcionalizacija 
➢ Maleimidna funkcionalizacija 
➢ Furanska funkcionalizacija 
➢ Analiza vseh funkcionalizacij 
 
4.1.1 Čiščenje stekel 
 
Kot sem že omenil, je za čiščenje stekel na voljo veliko metod. Cilj čiščenja stekla je 
odstraniti vse organske nečistoče, ki so bile predhodno na steklu in nastanek hidrofilne 
površine. Hidrofilna površina stekla nam omogoči boljše omakanje stekla pri tvorbi filma 
na steklu. Kot sem že omenil se pogosto za čiščenje steklene površine uporablja jedkanje 
z raztopinami različnih kislin (fluorovodikova kislina, dušikova kislina, klorovodikova 
kislina, žveplova kislina…). Najpogosteje se uporablja tako imenovana raztopina piranha, 
ki je sestavljena iz koncentrirane žveplove kisline in vodikovega peroksida (3 : 1 = H2SO4 
: H2O2). Pri tem postopku moramo paziti, kako se taka raztopina pripravlja, saj poteka 
eksotermna reakcija med žvepleno kislino in vodikovim peroksidom. Tako pripravljeno 
raztopino nato segrejemo na 80 °C in nato v njo potopimo stekla. Ta postopek je nevaren, 
saj rokujemo z vrelo zelo jedko snovjo, ki zahteva dodatno zaščitno opremo kot je obrazna 
maska, ter primeren predpasnik. Zaradi teh razlogov se nisem odločil za to metodo. Za 




čiščenje stekel sem uporabil tudi čisti aceton. Aceton sem nalil v čašo s stekli in jo postavil 
v ultrazvočno kopel za 1 h. Pri tej metodi mi je uspelo odstraniti organska onesnaženja, 
vendar je bil problem v ne dovolj hidrofilni površini po čiščenju tako. Ugotovil sem, da 
ta metoda ni primerna za čiščenje stekel saj je hidrofilna površina zelo pomemben kriterij 
za nastanek homogenih filmov. Kot tretjo metodo čiščenja stekel sem analiziral metodo 
z dvema korakoma. V prvem koraku sem stekla položil na primerno aluminijasto folijo 
in vse skupaj postavil v peč. V peči stekla kalciniramo na 450 °C in s tem odstranimo vsa 
organska onesnaženja. Sama kalcinacija pa ni dovolj, da dosežemo hidrofilno površino in 
moramo v drugem koraku poskrbeti še za regeneracijo površinskih silanolnih skupin. To 
izvedemo tako, da stekla potopimo v vrelo 10% vodno raztopino klorovodikove kisline 
za eno uro. Po koncu stekla dobro speremo z Mili-Q vodo, da odstranimo vse Cl–. Nato 
stekla vrnemo v pečico za eno uro na 120 °C, da se znebimo odvečne vlage. 
 
4.1.2 Aminska funkcionalizacija 
 
Za aminosilana sem si v mojem magistrskem delu izbral (3-Aminopropil)trimetoksisilan 
(APTMS) in (3-Aminopropil)trietoksisilan (APTES). Za omenjena aminosilana sem se 
odločil zaradi razširjenosti uporabe obeh ter zmožnostjo vezave bioloških molekul na 
premaz. To nam odpre širok spekter uporabnosti, saj lahko vežemo razne biološke 
molekule na aminske skupine, ki so na koncu organskega dela molekule. Raziskave so že 
pokazale, da lahko APTMS in APTES uporabljamo za različne bio senzorje [25–27]. 
Predhodno očiščena stekla sem tako pomakal v različne koncentracije APTMS in APTES. 
Različne koncentracije sem pripravljal v raztopini etanol voda (EtOH : H2O = 90 : 10 
ut.%). Raztopine sem vedno pripravljal v novi čisti steklovini, da bi preprečil nasičenost 
aminskih skupin na steklovini in s tem zmanjšanje teh na steklu. Objektna in krovna stekla 
sem takoj po pripravi raztopine potopil v raztopino za eno uro kjer je potekala aminska 
funkcionalizacija stekel. Po eni uri sem stekla vzel iz raztopine in jih dobro spral z 
etanolom. S tem sem dosegel, da speremo vso fizikalno vezano plast aminskega filma in 
tako dobimo samo kemisorbiran film. Stekla sem nato položil na primerno aluminijasto 
folijo in jih položil v pečico za eno uro na 120 °C, da se znebimo topila. Nastali film sem 
nato analiziral s FTIR in fluorescenčno spektroskopijo. 
 




4.1.3 Maleimidna funkcionalizacija 
 
Za maleimidno funkcionalizacijo sem preučil različne koncentracije raztopine                         
4,4'-Bismaleimidodifenilmetan-a (BMI) v N,N-Dimetilformamidu (DMF). Reakcija 
poteka po mehanizmu Michaelove adicije med aminsko skupino in maleimidom. 
Aminsko funkcionalizirana stekla sem potopil v raztopino za 3 minute. Po treh minutah 
sem stekla vzel iz raztopine in jih spral z DMF ter jih dal v peč za 2 uri pri 100 °C. Tako 
funkcionalizirana stekla sem nato analiziral s FTIR. Funkcionalizacija maleimida na 
površino stekla je shematsko prikazana na sliki 28. 
 
Slika 28 – Rezultat maleimidne funkcionalizacije. 
 
4.1.4 Furanska funkcionalizacija 
 
Pri furanski funkcionalizaciji sem preučil različne koncentracije raztopine furana v 
toluenu. Reakcija poteka po mehanizmu cikloadicije med maleimidno skupino in 
furanonom. Furansko funkcionalizirana stekla sem potopil v raztopino za 10 minut. Po 
desetih minutah sem stekla vzel iz raztopine in jih dal v peč za 1 uro pri 90 °C. Tako 




funkcionalizirana stekla sem nato analiziral s FTIR. Rezultat furanske funkcionalizacije 
je prikazan na sliki 29. 
 
Slika 29 – Rezultat furanske funkcionalizacije. 
 
4.2 Eksperimentalni del – objektno steklo 
 
Z eksperimenti sem pričel na objektnih steklih velikosti cca. 76 x 26 x 1 mm. Prvi korak 
eksperimenta je bil določiti, kakšen bo proces čiščenja stekel pred funkcionalizacijo. Kot 
sem že omenil je na izbiro kar nekaj postopkov, ki so že omenjeni v poglavju 1.1.7.1. 
vpliv čiščenja površine stekla. Najpogosteje se uporablja tako imenovana raztopina 
piranha, ki je sestavljena iz koncentrirane žveplove kisline in vodikovega peroksida (3 : 
1 = H2SO4 :  H2O2), kjer je potrebna previdnost pri uporabi. Poleg tega, da je raztopina 
jedka in močan oksidant, obstaja veliko možnosti, da bo reakcija ušla iz nadzora, to pa 
lahko povzroči od penjenja iz zabojnika do eksplozije. Zaradi tega sem se odločil za manj 
nevarno metodo čiščenja steklena površine. Stekla sem kalciniral v peči 2 uri pri 450 °C 
in s tem odstranil vsa organska onesnaženja. Pri takem postopku moramo poskrbeti še za 
regeneracijo površinskih silanolnih skupin. To sem izvedel tako, da sem stekla potopil v  
vrelo 10 vol.% vodno raztopino klorovodikove kisline za 1 uro. Po eni uri sem stekla vzel 
iz  10 vol.% vodne raztopine klorovodikove kisline in jih temeljito spral z destilirano 
vodo za popolno odstranitev Cl-. 
 





Slika 30 – Levo: peč v kateri je potekala kalcinacija stekel. Desno: 10 vol.% vodna 
raztopina klorovodikove kisline v kateri je potekala regeneracija površinskih silanolnih 
skupin. 
 
Ko sem določil način čiščenja stekel, sem moral določit topilo, v katerem bom izvedel 
vse eksperimente. V literaturi se večinoma uporablja brezvodni toluen, ki pa je nevaren 
sej je lahko vnetljiva tekočina in hlapi, pri zaužitju in vstopu v dihalne poti je lahko 
smrten, povzroča draženje kože, lahko povzroči zaspanost ali omotico, lahko je škodljiv 
za nerojenega otroka ter lahko škoduje organom pri dolgotrajni ali ponavljajoči se 
izpostavljenosti. Za topilo sem se zaradi vseh teh negativnih vplivov odločil uporabiti 
raztopino etanola in vode. Drugi razlog za uporabo raztopine etanol voda pa je, da sem 
za aminosilan uporabljal tudi APTES, kjer je za uspešno vezavo aminosilana na substrat 
nujna hidroliza etoksi skupin. Zaradi tega je v raztopino potrebno dodati majhen odstotek 
vode. Tako sem se odločil uporabiti raztopino etanol : voda v razmerju 90 : 10 ut.%. 
 
Za način nanosa sem se odločil uporabiti potapljanje (angl., dip-coating). Naprava je bila 
sestavljena na katedri za materiale in polimerno inženirstvo. Hitrost potapljanja sem 
kontroliral z ustrezno napetostjo. V mojem primeru sem se odločil za hitrost ~1 cm/s, ki 
je bila dosežena z napetostjo 3,75 V. Napravo lahko vidimo na sliki 31. 
 





Slika 31 – Naprava za potapljanje stekel (angl. dip-coater). 
Eksperimente sem začel z nizkimi deleži APTMS in APTES in sicer s 5 ut.%. V raztopini 
etanol : voda (90 : 10 ut.%) sem dodal 1 ut.% APTES ali APTMS in čašo postavil na 
magnetno mešalo za 5 minut, da sem dosegel dobro pomešanje. Po 5 minutah sem 
predhodno očiščena stekla, po prej omenjeni metodi, začel potapljati v raztopine. Stekla 
sem potopil v raztopine za različne čase in sicer: 
Tabela 2 – Časi potapljanj stekel. 
APTMS APTES 
1 sekunda 1 sekunda 
30 sekund 30 sekund 
90 sekund 90 sekund 
120 sekund 120 sekund 





Po določenem času sem stekla izvlekel iz raztopine in jih posušil. Stekla sem nato postavil 
v peč na 120 °C za eno uro. Po eni uri sem stekla vzel iz peči in vizualno ocenil 
homogenost aminske funkcionalizacije. 
 
 
Slika 32 – Rezultati aminske funkcionalizacije 1 ut.%. 
 
Pri nanosu obeh aminosilanov APTMS in APTES lahko opazimo identične rezultate in 
sicer tvorbo skupkov (slika 32). Sklepam, da se najprej tvori homogena plast na površini 
stekla nato pa pride še do polimerizacije skupkov kateri se vežejo na že tvorjeno 
homogeno tenko plast. 
 
Nato sem se odločil, da preverim, kako se bo plast aminosilana tvorila ob različnih 
koncentracijah APTMS in APTES. Pri naslednjih eksperimentih je delež raztopine etanol 
: voda (90 : 10 ut.%) ostal enak vendar sem povečal čas pomakanja na eno uro. Deleže 
APTMS in APTES sem zmeraj znova preračunaval na raztopino etanol : voda. Deleži 
vseh komponent, ki so bili analizirani v eksperimentih lahko vidimo v tabeli 3.  
 





Tabela 3 – Deleži komponent pri aminski funkcionalizaciji objektnih stekel. 
Koncentracije 
APTMS 




Masa komponent za 
10g raztopine 
10 ut.% 
APTMS = 1 g 
Etanol = 8,1 g 
Voda = 0,9 g 
10 ut.% 
APTES = 1 g 
Etanol = 8,1 g 
Voda = 0,9 g 
20 ut.% 
APTMS = 2 g 
Etanol = 7,2 g 
Voda = 0,8 g 
20 ut.% 
APTES = 2 g 
Etanol = 7,2 g 
Voda = 0,8 g 
30 ut.% 
APTMS = 3 g 
Etanol = 6,3 g 
Voda = 0,7 g 
30 ut.% 
APTES = 3 g 
Etanol = 6,3 g 
Voda = 0,7 g 
40 ut.% 
APTMS = 4 g 
Etanol = 5,4 g 
Voda = 0,6 g 
40 ut.% 
APTES = 4 g 
Etanol = 5,4 g 
Voda = 0,6 g 
50 ut.% 
APTMS = 5 g 
Etanol = 4,5 g 
Voda = 0,5 g 
50 ut.% 
APTES = 5 g 
Etanol = 4,5 g 
Voda = 0,5 g 
60 ut.% 
APTMS = 6 g 
Etanol = 3,6 g 
Voda = 0,4 g 
60 ut.% 
APTES = 6 g 
Etanol = 3,6 g 
Voda = 0,4 g 




4.2.1 Aminska funkcionalizacija objektnih stekel z različnimi deleži APTES 
 
 
Slika 33 – Objektna stekla po pomakanju v raztopine z različnimi deleži APTES. 
 
Na sliki 33 lahko vidimo rezultate pomakanja objektnih stekel v raztopine z različnimi 
deleži APTES. Ob vizualni kontroli lahko opazimo, da najbolj homogene filme dobimo 
pri manjših deležih APTES. Na sredini stekla  lahko opazimo belo črto, ki je posledica 
tega, da steklo ni bilo potopljeno v celoti ampak samo do polovice. Taki rezultati so bili 
tudi pričakovani, saj je že nekaj raziskav pokazalo, da so najboljši pogoji za homogeno 
rast SAM nizke koncentracije aminosilana [16, 17]. To je verjetno posledica predhodne 
in horizontalne polimerizacije, ki privede do tvorbe debelih nehomogenih plasti pri višjih 
koncentracijah. Opazil sem tudi, da APTES tvori megleno plast na steklu, kar lahko 
negativno vpliva na uporabi pri optičnih aplikacijah (npr. : stekla skozi katera gledamo). 
Zanimivo pa je, da pri deležih 10, 20 in 30 ut.% ne opazimo več pik oziroma skupkov, ki 
so bili vidni na objektnih stekih pomočeni v raztopino 1 ut.% APTES. Na objektnih 
steklih, ki so bili pomočeni v raztopini z deleži 40, 50 in 60 ut.%, pa lahko opazimo belo 
meglico, iz katere lahko sklepamo, da smo dobili debel nehomogen sloj aminosilana. 




4.2.2 Aminska funkcionalizacija objektnih stekel z različnimi deleži APTMS 
 
 
Slika 34 – Objektna stekla po pomakanju v raztopine z različnimi deleži APTMS. 
 
Na sliki 34 lahko vidimo rezultate pomakanja objektnih stekel v raztopine z različnimi 
deleži APTMS. Ob vizualni kontroli lahko spet opazimo, da najbolj homogene filme 
dobimo pri manjših deležih APTMS. Na sredini stekla je spet opazna bela črta, ki je 
posledica tega, da steklo ni bilo potopljeno v celoti, ampak samo do polovice. Pri 
potapljanju v raztopine APTMS sem opazil, da se meglena plast na steklu ne tvori kot pri 
pomakanju v raztopine APTES. Torej lahko take premaze uporabljamo tudi pri optičnih 
aplikacijah (npr. : stekla skozi katera gledamo). Tako kot pri pomakanju v raztopine 
APTES lahko vidimo tudi pri pomakanju v raztopine APTMS, da pri deležih 10, 20 in 30 
ut.% ne opazimo več pik oziroma skupkov, ki so bili vidni na objektnih stekih pomočeni 
v raztopino 1 ut.% APTMS. Na objektnih steklih, ki so bili pomočeni v raztopini z deleži 
40, 50 in 60 ut.% pa lahko opazimo bele madeže, iz katerih lahko sklepamo, da smo dobili 
debel nehomogen sloj aminosilana. 
 




4.2.3 Fluorescenčna spektroskopija objektnih stekel – aminska funkcionalizacija 
 
Uspešno aminsko funkcionalizacijo na objektnih steklih sem hotel potrditi s FTIR vendar 
je objektno steklo predebelo in se tako na spektru niso razločno videli aminski vrhovi, s 
katerimi bi lahko nedvoumno potrdili uspešno aminsko funkcionalizacijo. 
Po vizualni oceni objektnih stekel sem se odločil, da stekla analiziram s fluorescenčno 
spektroskopijo in s tem potrdim uspešno aminsko funkcionalizacijo. Kot sem že omenil 
je fluorescenčna spektroskopija oblika elektromagnetne spektroskopije, ki analizira 
fluorescenco vzorca. Metoda temelji na fokusiranem žarku svetlobe, ki povzroči 
vzbujanje elektronov v molekulah določenih snovi, ki nato pri prehajanju nazaj v nižja 
energijska stanja izsevajo svetlobo. 
Priprava vzorcev na analizo je potekala tako, da sem objektna stekla po aminski 
funkcionalizaciji potopil v raztopino dansil klorida (5-dimetilamino-1-naftalesulfonil 
klorid) in DMF-ja za eno uro. Koncentracija dansil klorida v DMF-ju je bila 0,02 g/L. Po 
eni uri sem stekla vzel iz raztopine in jih dobro spral z DMF-jem ter stekla dal na 
vakuumsko sušenje na sobni temperaturi za 15 ur. Dansil klorid sam po sebi ni 
fluorescenčen, ampak to postane šele, če reagira z neprotoniranimi amini. To sem najprej 
preveril v kivetah, kjer sem pripravil nekaj vzorcev APTES in APTMS z dansil kloridom 
v DMF-ju. Pripravil sem tudi dva slepa vzorca kjer sta bila v kiveti samo dansil klorid in 
DMF. 
 
Slika 35 – Test vzorcev na fluorescenco pod UV lučjo. 
Kot je razvidno iz slike 35, so na levi in desni vzorci z APTES in APTMS, kjer je vidna 
fluorescenca, medtem ko na sredini vidimo dva vzorca, ki sta vsebovala samo dansil 
klorid in DMF. S tem sem potrdil, da dansil klorid in DMF ne bosta vpliva na meritve na 
fluorescenčni spektroskopiji. 




Objektna stekla sem tako analiziral s fluorescenčno spektroskopijo. Spodaj lahko vidimo 
spekter, posnet za stekla, ki so bila potopljena v različne koncentracije APTES. 
 
Fluorescenčna spektroskopija za stekla potopljena v APTES je bila snemana od 400 nm 
do 600 nm pri 𝜆𝐸𝑋𝐶 = 354 nm. Na spektru lahko vidimo vrh v razponu od 440 – 460 nm, 
katerega lahko pripišemo aminskim skupinam oziroma sulfonamidom, ki se tvorijo med 
propilaminom in dansil kloridom [15]. Produkt teh dveh skupin tako emitira svetlobo, ki 
jo nato izmerimo. Tako lahko potrdimo, da je tak rezultat posledica uspešne aminske 
funkcionalizacije objektnih stekel.  
Če gledamo spekter na sliki 36 in sklepamo samo po rezultatih fluorescenčne 
spektroskopije bi lahko rekli, da je najbolj primeren delež 60 ut.% APTES. Vendar pa 
temu ni tako. Višja intenziteta fluorescence je verjetno rezultat fizisorbiranega filma, ki 
sem med spiranjem z etanolom ni v celoti spral iz stekla in tako na steklu ni ostal samo 
kemisorbiran film. Sklepam, da je višja intenziteta fluorescence aminske 
funkcionalizacije pri visokih deležih APTES (40–60 ut.%) posledica fizisorbiranega 
filma, saj sem slednje opazil že vizualno na objektnih steklih, kjer so se po polimerizaciji 
v pečici pojavili beli madeži. Posledično menim, da je najusrežnejši delež najnižji, in sicer 
10 ut.%. V tem primeru pri vizualni oceni stekla ni prišlo do pojava belih madežev, zato 
ocenjujem, da je to najboljša izbira za nadaljnje eksperimente, ki vključujejo maleimidno 
funkcionalizacijo in furansko funkcionalizacijo. 
 
Slika 36 –Fluorescenčni spekter objektnih stekel premazanih z različnimi utežnimi deleži 
APTES (aminska funkcionalizacija). 





Analiziral sem tudi stekla z APTMS. Spodaj na sliki 37 vidimo spekter posnet za stekla, 
ki so bila potopljena v različne koncentracije APTMS. 
 
Fluorescenčna spektroskopija za stekla potopljena v APTMS je bila snemana od 400 nm 
do 600 nm pri 𝜆𝐸𝑋𝐶 = 354 nm. Na spektru lahko vidimo vrh v razponu od 440 – 460 nm, 
katerega lahko pripišemo aminskim skupinam oziroma sulfonamidom, ki se tvorijo med 
propilaminom in dansil kloridom [15] . Produkt teh dveh skupin tako emitira svetlobo, ki 
jo nato izmerimo. Tako lahko potrdimo, da je tak rezultat posledica uspešne aminske 
funkcionalizacije objektnih stekel.  
Višja intenziteta fluorescence pri visokih ut.% APTMS je ponovno rezultat 
fizisorbiranega filma, ki se med spiranjem z etanolom ni v celoti spral s stekla in tako na 
steklu ni ostal samo kemisorbiran film. Sklepam, da je višja intenziteta fluorescence 
aminske funkcionalizacije pri visokih deležih APTMS (40–60 ut.%) posledica 
fizisorbiranega filma, saj sem to videl tudi vizualno na objektnih steklih, kjer so se po 
polimerizaciji v pečici pojavili beli madeži. Ponovno sklepam, da je najbolj ustrezen delež 
najmanjši delež in sicer 10 ut.%. Pri vizualni oceni stekla ni prišlo do pojava belih 
madežev in zaradi tega bi rekel, da je to najboljša izbira za nadaljnje eksperimente, ki 
vključujejo maleimidno funkcionalizacijo in furansko funkcionalizacijo. 
Nadaljnje eksperimente sem se odločil delati s krovnimi stekli, saj imajo večjo površino 
v razmerju z debelino ali volumnom. To mi bo omogočilo analizo s FTIR, saj bo delež 
Slika 37 –Fluorescenčni spekter objektnih stekel premazanih z različnimi utežnimi 
deleži APTMS (aminska funkcionalizacija). 




stekla proti premazu veliko manjši. Tako bom lahko na spektru razločil aminske vrhove, 
ki so značilni pri aminski funkcionalizaciji.  




4.3 Eksperimentalni del – krovno steklo 
 
Postopek aminske funkcionalizacije za krovna stekla je bil identičen kot pri aminski 
funkcionalizaciji objektnih stekel. Vse eksperimente sem izvedel s 10 ut.% raztopinami 
APTES in APTMS. Za to sem se odločil na podlagi prejšnjih eksperimentov saj se je pri 
tem deležu aminosilanov tvoril najbolj homogen sloj. 
4.3.1 FTIR analiza krovnih stekel – aminska funkcionalizacija 
 
Najprej sem se odločil preveriti, če se bo na FTIR-u videla razlika med steklom, ki je bilo 
obdelano samo s predpripravo (peč + 10 ut.% vodna raztopina HCl) in steklom, ki je bilo 
obdelano s predpripravo ter aminsko funkcionalizacijo. Rezultate lahko vidimo na sliki 
38. 
 
Slika 38 –FTIR spekter krovnih stekel pred (oranžna črta) in po (modra črta) aminski 
funkcionalizaciji z 10 ut.% APTES. 
 
Na sliki 38 lahko vidimo, da je razlika med steklom, ki je bilo obdelano samo s 
predpripravo (peč + 10ut.% vodna raztopina HCl) in steklom, ki je bilo obdelano s 
predpripravo ter aminsko funkcionalizacijo dobro vidna. Na območju valovne dolžine 




med 3300 cm–1 in 3500 cm–1 [29] lahko vidimo dvojni aminski vrh, ki potrjuje uspešno 
aminsko funkcionalizacijo. 
Po uspešni testni aminski funkcionalizaciji sem se odločil primerjati APTES in APTMS. 
Stekla so bila pripravljena na identičen način kot pri predhodnih aminskih 
funkcionalizacijah. Pri obeh aminosilanih sem uporabil 10 ut.% raztopine in enake čase 
pomakanja (1 h). 
 
Slika 39 –FTIR spekter krovnih stekel obdelanih z 10 ut.% APTMS (vijolična črta) in z 
10 ut.% APTES (črna črta) (aminska funkcionalizacija). 
 
Na sliki 39 lahko vidimo spekter kjer sem primerjal aminsko funkcionalizacijo med 10 
ut.% APMTS in 10 ut.% APETS. Aminska funkcionalizacija je bila uspešna v obeh 
primerih, saj je med 3300 cm–1 in 3500 cm–1 opazen dvojni aminski vrh. Zanimivo je, da 
je pri krovnem steklu obdelanim z APTMS razvidna višja transmitanca kot pri krovnem 
steklu obdelanim z APTES. Predvidevam, da je to posledica reaktivnosti skupin. Metoksi 
skupine so bolj reaktivne kot etoksi skupine in posledično hitreje reagirajo. Uspešnost 
aminske funkcionalizacije lahko potrdim tudi s tvorbo vezi Si-O-Si, kar je razdvino na 
spektru med 1000 cm–1 in 1130 cm–1 [30]. Na podlagi teh rezultatov menim, da je za 
aminsko funkcionalizacijo bolj primeren APTMS.




4.3.2 SEM analiza krovnih stekel  – aminska funkcionalizacija 
 
Po vizualni oceni in FTIR analizi stekel sem se odločil, da stekla analiziram še s SEM. 
SEM analiza mi bo omogočila veliko boljšo oceno homogenosti filma kot samo vizualna 
ocena stekel. Preučil sem tudi dodatek kisline in baze, ki naj bi povzročil gel efekt na 
premazu in bi s tem omogočil boljše omočenje stekla in s tem bolj homogen nanos. Do 
tega v eni uri nanosa ni prišlo in se viskoznost raztopine ni spremenila. Vsi vzorci so bili 
pripravljeni na enak način kot v prejšnjih eksperimentih. Razlika je bila v tem, da sem v 
primeru kisline dodal ocetno kislino in s tem pH znižal na 5 in v primeru baze dodal 25% 
raztopino amonijaka in s tem dvignil pH na 8. 
Analizirani so bili naslednji deleži: 
Tabela 4 – Analizirani deleži pri nalizi SEM. 
APTES 1 ut.% APTES 10 ut.% 
APTMS 1 ut.% APTMS 10 ut.% 
APTES 1 ut.% + kislina APTMS 1 ut.% + kislina 
APTES 10 ut.% + baza APTMS 10 ut.% + baza 
 
Na sliki 40 lahko vidimo rezultate SEM analize, ki kažejo na nehomogene filme na 
krovnih steklih. Najboljši približek homogenosti predstavlja krovno steklo, kjer je 
potekala aminska funkcionalizacija z 1 ut.% APTMS. Na sliki lahko vidimo homogeno 
površino, vendar kot sem že na začetku eksperimentalnega dela ugotovil, se po steklu 
tvorijo skupki. Posneta slika ne odraža homogenosti filma celega stekla, vendar samo dela 
stekla. Menim, da ob takih pogojih in koncentracijah aminosilanov ne moremo dobiti 
homogenih filmov saj se v vseh analiziranih primerih tvori grob in nehomogen film na 
krovnem steklu. Tudi dodatek kisline ali baze, da bi dosegli gel fazo, ne pripomore k 
nastanku bolj homogenega filma, saj do gel faze v času ene ure pomakanja ne pride. 
Kljub tvorbi nehomogenih filmov, sem se odločil izvesti še drugi dve stopnji, in sicer 
maleimidno funkcionalizacijo ter furansko funkcionalizacijo.  






Slika 40 – SEM analiza krovnih stekel. 




4.3.3 FTIR analiza krovnih stekel – maleimidna funkcionalizacija 
 
Po SEM analizi sem s FTIR analiziral še druga dva koraka, in sicer maleimidno 
funkcionalizacijo ter furansko funkcionalizacijo. Aminska funkcionalizacjia krovnih 
stekel je potekala po identičnem postopku kot prej. Pripravljena so bila z 10 ut.% APTES 
in 10 ut.% APTMS. 
Po aminski funkcionalizacji sem stekla pripravil na maleimidno funkcionalizacijo. 
Preučil sem različne deleže raztopine 4,4'-Bismaleimidodifenilmetan-a (BMI) v N,N-
Dimetilformamid -u (DMF). Deleži so bili 5, 10 in 15 ut.%. Aminsko funkcionalizirana 
krovna stekla sem potopil v raztopino za 3 minute. Po treh minutah sem stekla vzel iz 
raztopine in jih spral z DMF ter jih dal v peč za 2 uri pri 100 °C. Po dveh urah sem stekla 
vzel iz peči in jih analiziral s FTIR. 
 
Slika 41 –FTIR spekter krovnih stekel obdelanih s 5 ut.% BMI (zelena črta), z 10 ut.% 
BMI (modra črta) in s 15 ut.% BMI (rdeča črta) (maleimidna funkcionalizacija). 
Na sliki 39 lahko vidimo spekter maleimidne funkcionalizacije po predhodni aminski 
funkcionalizaciji z 10 ut.% APTES. Na spektru (slika 41) med 3300 cm–1 in 3500 cm–1 
ne vidimo več dvojnega aminskega vrha, kar pomeni, da je bila reakcija med aminskimi 
skupinami in maleimidnimi skupinami uspešna. Uspešnost lahko potrdimo tudi s tem, da 
je na območju 3100 cm–1 [32] majhen vrh, ki ga lahko pripišemo maleimidnemu =C-H 
raztezanju. Na območju 1150 cm–1 [31] pa imamo vrh, ki pripada C-N-C raztezkom. 




Raztezke C=O, ki pripadajo imidnemu obroču pa lahko vidimo na območju 1710 cm–1 
[32]. Med intenzitetami transmitance pri analiziranih deležih BMI ni nobene razlike, kar 
nakazuje, da že pri 5 ut.% BMI zasedemo vsa aminska prosta mesta.  
Analiziral sem tudi krovna stekla, ki so bila predhodno funkcionalizirana z APTMS. 
Deleži BMI in postopek je bil identičen kot pri steklih funkcionaliziranih z APTES. 
 
Slika 42 –FTIR spekter krovnih stekel obdelanih s 5 ut.% BMI (rdeča črta), z 10 ut.% 
BMI (modra črta) in s 15 ut.% BMI (zelena črta) (maleimidna funkcionalizacija). 
Na sliki 40 lahko vidimo spekter maleimidne funkcionalizacije po predhodni aminski 
funkcionalizaciji z 10 ut.% APTMS. Na spektru (slika 42) med 3300 cm–1 in 3500 cm–1  
ponovno ne vidimo več dvojnega aminskega vrha, kar pomeni, da je bila reakcija med 
aminskimi skupinami in maleimidnimi skupinami uspešna. Uspešnost lahko ponovno 
potrdimo tudi s tem, da je na območju 3100 cm–1 [32] majhen vrh, ki ga lahko pripišemo 
maleimidnemu =C-H raztezanju. Na območju 1150 cm–1 [31] pa imamo ponovno vrh, ki 
pripada C-N-C raztezkom. Raztezke C=O, ki pripadajo imidnemu obroču pa lahko 
vidimo na območju 1710 cm–1 [32]. Med intenzitetami transmitance pri analiziranih 
deležih BMI so majhne razlike kar nakazuje, da pri 5 ut.% BMI ne zasedemo vseh 
aminskih prostih mest ali pa, da se po spiranju z DMF fizisorbiran sloj ni dobro spral s 
stekla.  




4.3.4 FTIR analiza krovnih stekel – furanska funkcionalizacija 
 
Za zadnjo stopnjo in furansko funkcionalizacijo sem tako odločil uporabil krovna stekla 
z 10 ut.% APTMS ter 5 ut.% BMI. 
Po maleimidni funkcionalizaciji sem stekla pripravil na furansko funkcionalizacijo in s 
tem na Diels-Alder reakcijo. Preučil sem različne deleže raztopine furana v toluenu. 
Deleži so bili 10, 15 in 20 ut.%. Maleimidno funkcionalizirana krovna stekla sem potopil 
v raztopino za 10 minut. Po desetih minutah sem stekla vzel iz raztopine in jih spral s 
toluenom ter jih dal v peč za 1 uro pri 90 °C. Po eni uri sem stekla vzel iz peči in jih 
analiziral s FTIR. 
 
Slika 43 –FTIR spekter krovnih stekel obdelanih z 10 ut.% furana (zelena črta), s 15 
ut.% furana (modra črta) in z 20 ut.% furana (rdeča črta) (furanska funkcionalizacija). 
Na sliki 43 lahko vidimo spekter furanske funkcionalizacije po predhodni maleimidni 
funkcionalizaciji s 5 ut.% BMI. Na spektru med 1100 cm–1 in 1200 cm–1 lahko vidimo 
majhen furanski vrh. To je verjetno posledica nehomogenega sloja saj je celi spekter 
ponovno podoben spektru aminske funkcionalizacije. Diels-Alder reakcija je tako deloma 
uspešna, vendar pa za nadaljnjo uporabo taka metoda po mojem mnenju ni primerna. 
 
 










5 Sklepne ugotovitve 
V mojem magistrskem delu sem se ukvarjal z izboljšavo homogenosti nanosov filma na 
steklene površine. Filmi oziroma premazi, s katerimi sem se v tem delu ukvarjal delujejo 
po principu reverzibilnih povezav, v mojem primeru Diels-Alderjeve reakcije.  Osnovni 
reakcijski mehanizem predvideva zamreženje furanskih in maleimidnih skupin polimera, 
produkt katerih je stabilen šestčlenski obroč. Pred tem pa je na steklu treba izvesti še 
aminsko funkcionalizacijo. Kombinacija vseh parametrov naj bi omogočala nanos 
homogenih filmov. 
V  prvi stopnji sem izvedel aminsko funkcionalizacijo na objektnih steklih. Odločil sem 
se, da bom primerjal dva aminosilana in sicer (3-Aminopropil)trietoksisilan (APTES) in 
(3-Aminopropil)trimetoksisilan (APTMS). Aminosilana sta si v strukturi zelo podobna: 
eden vsebuje etoksi skupino drugi pa metoksi skupino. Razliko med obema lahko 
najboljše opišemo z reaktivnostjo molekul, saj je metoksi skupina bolj reaktivna kot pa 
etoksi skupina. Odločil sem se analizirati različne deleže obeh aminosilanov in sicer 
deleže od 1 ut.% do 60 ut.%. Na podlagi vizualne ocene sem ugotovil, da najbolj 
homogene filme dobimo pri nizkih koncentracijah aminosilanov. V mojem primeru je 
bila ta koncentracija pri obeh aminosilanih 10 ut.%. Analiziral sem tudi 1 ut.% 
aminosilana, vendar so se pri obeh pojavili skupki po objektnem steklu, kar je kazalo na 
nehomogen nanos filma. Sklepam, da se je najprej tvorila homogena plast na površini 
objektnega stekla nato pa je prišlo še do polimerizacije skupkov, ki so se vezali na že 
tvorjeno homogeno tenko plast. 
Različne koncentracije APTES in APTMS sem analiziral tudi s fluorescenčno 
spektroskopijo. Rezultati te analize so pokazali višje intenzitete fluorescence pri visokih 
deležih APTES in APTMS (40–60 ut.%), vendar je to verjetno rezultat fizisorbiranega 
filma, ki se med spiranjem z etanolom ni v celoti spral s stekla in tako na steklu ni ostal 
samo kemisorbiran film. To so potrdili tudi beli madeži na steklih po polimerizaciji. Na 
steklih z deleži od 10 ut.% do 30 ut.% ni bilo zaslediti nobenih belih madežev, intenzitete 
fluorescence pa so si bile zelo podobne. Tako sem se odločil, da za nadaljnje analize 
uporabim krovna stekla z 10 ut.% aminosilana. 
Po aminski funkcionalizaciji sem se odločil analizairati stekla s SEM analizo. Najboljši 
približek homogenosti je predstavljalo krovno steklo, kjer je potekala aminska 





ugotovil, so se po steklu tvorili skupki. Rezultati takega premaza ne odražajo 
homogenosti filma celega stekla, vendar samo dela stekla. Sklepam, da ob takih pogojih 
in koncentracijah aminosilanov ne moremo dobiti homogenih filmov, saj se je v vseh 
primerih tvoril grob in nehomogen film na krovnem steklu. Tudi ob dodatku kisline ali 
baze, da bi dosegli gel fazo homogenega filma nisem dosegel, saj do gel faze v času 
potapljanja ni prišlo. 
V  drugi stopnji sem izvedel maleimidno funkcionalizacijo na krovnih steklih. Odločil 
sem se, da za to stopnjo uporabim raztopino 4,4'-Bismaleimidodifenilmetan-a (BMI) v 
N,N-Dimetilformamidu (DMF). Analiziral sem različne deleže BMI in sicer 5, 10, in 15 
ut.% . Na podlagi vizualne ocene med stekli ni bilo razlik, zato sem stekla analiziral s 
FTIR. Uspešnost maleimidne funkcionalizacije pri steklih s APETS in APTMS sem 
potrdil s tem, da na spektru med 3300 cm–1 in 3500 cm–1 nismo več videli dvojnega 
aminskega vrha, kar pomeni, da je bila reakcija med aminskimi skupinami in 
maleimidnimi skupinami uspešna. Uspešnost sem potrdil tudi s tem, da je na območju 
3100 cm–1 vrh, ki ga lahko pripišemo maleimidnemu =C-H raztezanju na območju 1150 
cm–1 pa imamo vrh, ki pripada C-N-C raztezkom. Raztezke C=O, ki pripadajo imidnemu 
obroču pa lahko vidimo na območju 1710 cm–1. Med intenzitetami transmitance pri 
analiziranih deležih BMI ni bilo velikih razlik, iz česar lahko sklepam, da že pri 5 ut.% 
BMI zasedemo večino aminskih prostih mest. Razliko lahko pripišem temu, da se po 
spiranju z DMF fizisorbiran sloj ni dobro spral iz stekla. Za nadaljnje analize sem se 
odločil uporabiti 5 ut.% BMI. 
Zadnji korak je bila furanska funkcionalizacija in s tem Diels-Alder reakcija. Preučil sem 
različne deleže raztopine furana v toluenu. Deleži so bili 10, 15 in 20 ut.%. Na spektru 
sem med 1100 cm–1 in 1200 cm–1 lahko videl majhen furanski vrh. Iz tega sklepam, da 
Diels-Alder reakcija ni popolnoma potekla in je bila tako le delno uspešna. Razlog za to 
bi lahko bil nehomogen sloj, ki se je tvoril med maleimidno funkcionalizacijo. 
Po zaključenem delu v laboratoriju sem si vzel čas in rezultate temeljito preučil. Preučil 
sem vse tri stopnje (aminsko, maleimidno in furansko funkcionalizacijo) izdelave 
premaza z zmožnostjo samoceljanja, vendar sem se še posebej osredotočil na prvo 
stopnjo. Aminska funkcionalizacija stekla je po mojem mnenju ključnega pomena pri 
izdelavi takih premazov. Če že na začetku v prvi stopnji ne bomo imeli homogenih slojev 
aminosilana, se v drugi in tretji stopnji posledično tudi ne bodo tvorili homogeni sloji, saj 
se bodo nalagali na nehomogen sloj. Pri mojih eksperimentih sem ugotovil, da najbolj 
homogene filme dobimo pri nizkih koncentracijah in sicer v mojem primeru pri 10 ut.%. 





podobni sestavi pa so se med eksperimenti pojavile velike razlike v vizualni podobi 
premaza. Pri APTES se je po polimerizaciji pojavila bela meglica v premazu, medtem ko 
je APTMS ostal prozoren tudi po polimerizaciji. Tako je APTMS bolj primeren za 
uporabo pri optičnih aplikacijah (npr. stekla skozi katera gledamo). 
Na koncu sklepam, da homogenih slojev nisem pridobil v nobeni stopnji in, da kljub 
obetavnim začetkom taka metoda s potapljanjem v raztopino etanol : voda ni primerna za 
večjo izdelavo takih premazov. Če bi pustili mešanico APTES ali APTMS v raztopni 
etanol : voda čez noč bi lahko potekla hidroliza ali kondenzacija in bi se s tem tvorile 
dolge verige, ki potem ne bi tvorile homogenega sloja na steklu. Aplikacija takih filmov 
na industrijskem nivoju tako še ni primerna, lahko pa potrdim da je kemijska reakcija 

























6 Seznam uporabljenih virov 
 
[1] Z. W. Wicks, F. N. Jones, S. P. Pappas, Douglas A. Wicks: Organic Coatings: 
Science and Technology. 3. izdaja. New Jersey, Hoboken 2007, 722. 
[2] G. Jakša, B. Štefane, J. Kovač: XPS- in AFM-preiskava silicijevih površin, 
modificiranih z različnimi aminosilani. Vakuumist. 2014, 34, 4-8. 
[3] G. Jakša: Modifikacija, karakterizacija in aplikacija SiO2 površin z 
aminoalkil(aril)silani. Ljubljana: Fakulteta za kemijo in kemijsko tehnologijo 
2015, doktorska dizertacija. 
[4] S. P. Pujari, L. Scheres , A. T. M. Marcelis, H. Zuilhof: Covalent Surface 
Modification of Oxide Surfaces. Angew. Chem., Int. Ed.  2014, 53, 6322–6356. 
[5] F. Schreiber: Structure and growth of self-assembling monolayers. Prog. Surf. 
Sci. 2000, 65(5-8), 151–257. 
[6] D. K. Aswal, S. Lenfant, D. Guerin, J. V. Yakhmi, D. Vuillaume: Self 
assembled monolayers on silicon for molecular electronics,  Anal. Chim. Acta.  
2006, 568, 84–108. 
[7] M.D. Hager, P. Greil, C. Leyens, S. van der Zwaag U.S. Schubert: Self‐Healing 
Materials, Adv. Mater. 2010, 22, 5424-5430. 
[8] Z. Xia, Self‐healing materials in biomimetic principles and design of advanced 
engineering materials, John Wiley & Sons, Ltd., 2016, 135-154. 
[9] S. van der Zwaag, Self Healing Materials: An Alternative Approach to 20 
Centuries of Materials Science, Dordrecht, The Netherlands: Springer, 2007, 5–
9. 
[10] S. K. Gosh. Self-healing Materials: Fundamentals, Design Strategies, and 
Applications. Indija: Wiley-VCH, 2009, 1-28. 
[11] Y. L. Liu, T. W. Chuo: Self-healing polymers based on thermally reversible 
Diels–Alder chemistry, Polym. Chem. 2013, 4(7), 2194. 




[12] N. Kuhl, S. Bode, M. D. Hager, U. S. Schubert: Self-Healing Polymers Based 
on Reversible Covalent Bonds, Adv. Polym. Sci. 2015, 1–58. 
[13] R.M. Pasternack, S. Rivillon Amy, Y. J. Chabal: Attachment of 3-
(Aminopropyl)triethoxysilane on Silicon Oxide Surfaces: Dependence on 
Solution Temperature, Langmuir. 2008, 24, 12963–12971. 
[14] G. C. Allen, F. Sorbello, C. Altavilla, A. Castorina, E. Ciliberto: Macro-, 
micro- and nano-investigations on 3-aminopropyltrimethoxysilane self-
assembly-monolayers, Thin Solid Films. 2005, 483(1-2), 306–311. 
[15] J. Gonzalez-Benito, J. C. Cabanelas, A. J. Aznar, M.R. Vigil, J. Bravo, J. 
Baselga: Surface characterization of silanized glass fibers by labeling with 
environmentally sensitive fluorophores, J. Appl. Polym. Sci.1996, 62(2), 375–
384. 
[16] J. Zhang, J. Hoogboom, P. H. J. Kouwer, A. E. Rowan, T. Rasing: Uniform N-
(2-Aminoethyl)(3-aminopropyl)trimethoxysilane Monolayer Growth in Water, 
J. Phys. Chem. 2008, 112(51), 20105–20108. 
[17] A.K. Chauhan, D.K. Aswal, S.P. Koiry, S.K. Gupta, J.V. Yakhmi, C. Sürgers, 
D. Guerin, S. Lenfant, D. Vuillaume: Self-assembly of the 3-
aminopropyltrimethoxysilane multilayers on Si and hysteretic current–voltage 
characteristics. Appl. Phys. A. 2007, 90(3), 581–589. 
[18] W. J. van Ooij, D. Zhu, M. Stacy, A. Seth, T. Mugada, J. Gandhi, P. Puomi: 
Corrosion protection properties of organofunctional silanes - An overview, 
Tsinghua Sci. Technol. 2005, 10(6), 639–664. 
[19] G. T. Hermanson: Bioconjugate Techniques Third Edition. Boston: Academic 
Press, 2013, 535–548. 
[20] Scanning Electron Microscopy (SEM).   
https://serc.carleton.edu/research_education/geochemsheets/techniques/SEM.ht
ml (Pridobljeno 15.05.2019) 
[21] FTIR Analysis. http://rtilab.com/techniques/ftir-analysis/ (Pridobljeno 
15.05.2019) 








[23] J. R. Lakowicz: Principles of Fluorescence Spectroscopy. India: Sarat Books, 
2006, 1-26. 
[24] J. R. Shallenberger, E. Metwalli, C. G. Pantano, F. N. Tuller, D. F. Fry: 
Adsorption of polyamides and polyamide-silane mixtures at glass surfaces, Surf. 
Interface Anal. 2003, 35(8), 667–672. 
[25] Z. H. Wang, G Jin: Covalent immobilization of proteins for the biosensor based 
on imaging ellipsometry, J. Immunol. Methods. 2004, 285(2), 237–243. 
[26] A. Bragaru, M. Simion, M. Miu, T. Ignat, I. Kleps, V. Schiopu, F. Craciunoiu: 
APTS Bio-Functionalization of Porous Silicon Nanostructurated Surface, Int. 
Semicond. Conf. 2007, 147–150. 
[27] B. Wang, K. L. Liddell, J. Wang, B. Koger, C. D. Keating,  J. Zhu: Oxide-on-
graphene field effect bio-ready sensors, Nano Res. 2014, 7(9), 1263–1270. 
[28] B.J. Blaiszik, S.L.B. Kramer, S.C. Olugebefola, J.S. Moore, N.R. Sottos, S.R. 







[31] H. R. Kricheldorf (uredil): Progress in Polyimide Chemistry I, Advances in 
Polymer Science, 1999, 146. 
[32] S. Jothibasu, S. Premkumar, M. Alagar, I. Hamerton: Synthesis and 
Characterization of a POSS-Maleimide Precursor for Hybrid Nanocomposites, 
High Perform. Polym. 2007, 20(1), 67–89. 




[33] J. Kötteritzsch, S. Stumpf, S. Hoeppener, J. Vitz, M. D. Hager, U. S. Schubert: 
One-Component Intrinsic Self-Healing Coatings Based on Reversible 




measurement/ (pridobljeno 05.02.2020) 
 
